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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Aufarbeitung von ^-Sulfatoethylsulfonylanilln-2-sulfons§ure, das 
als Losung in wassriger Schwefelsaure voriiegt, dadurch gekennzeichnet, dass 



in einem ersten Schritt das )ff-SulfatoethylsulfonylanlIin-2-sulfonsaure durch Zu- 
gabe von (Erd)alkali- und/oder Ammoniumsalzen ausfallt, abtrennt und in Wasser 
lost. Oder die Scliwefelsaure durch Zugabe von Calciumsalzen ausfallt, das ent- 
stehende Calciumsulfat gegebenenfalis abtrennt, und 

in einem zweiten Schritt die entstandene Losung durch Zugabe von (Erd-)alkali- 
oder Annmoniumhydroxid, -carbonat, — hydrogencarbonat und/oder -acetat auf 
einen pH-Wert zwischen 1 und 5 elnstellt, noch vorhandenes Calciumsulfat ab- 
trennt, und die ifif-Sulfatoethylsulfonylaniiin-2-sulfonsaure aus der Losung Isoliert. 

2. Verfahren nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass man im ersten Schritt 
die;ff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-suifonsaure durch Zugabe von 1 bis 10 Mol- 
aquivalenten Natrium-, Kalium- und/oder Ammoniumsalz ausfallt 

3. Verfahren nach einem der Anspruche 1 Oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass 
man im ersten Schritt als Salz Natriumchiorid, Natriumsulfat, Kaliumchlorid Oder 
Kaiiumsulfat einsetzt. 

4. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bfs 3, dadurch gekennzeichnet, dass 
man im zweiten Schritt die /?-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure durch Aus- 
fallen mit Natrium-, Kalium- und/oder Ammoniumsalzen Oder durch Spruhtrock- 
nen isoliert. 

5- Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass man Im zweiten 
Schritt die>e-Sulfatoethylsulfonylaniiin-2-sulfonsaure durch Ausfallen mit 1 bis 10 
Molaquivalenten der Saize isoliert. 

6- Verfahren nach Anspruch 4 Oder 5, dadurch gekennzeichnet, dass man als Nat- 
riumsalz Natriumchlorid oder Natriumsulfat und als Kaliumsaiz Kaliumchlorid oder 
Kaiiumsulfat einset2:t. 

7. iff-Sulfatoethyisulfonyianilin-2-sulfonsaure, herstellbar durch eines der Veri'ahren 
nach Anspruch 1 bis 6. 



957/03 RW/sn>,, . J03.O3.2OO4 



man 
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Verfahren zur Aufarbeitung von iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure 
Beschreibung 

5 Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Aufarbeitung von )ff-Sulfatoethylsulfonyl 
anilin-2-sulfonsaure das ais Losung in wassrlger Schwefelsaure vorliegt 

)ff-Suifatoetliylsulfonylanilin-2-sulfonsaure wird iiaufig ais Rohstoff zur Herstellung von 
Azofarbstoffen eingesetzt. Dazu muss dieser Rohstoff in hoher Reinheit vorliegen. Ein 

10 gangiges Verfahren zur Herstellung von )S-Sulfatoethylsulfonylanllin-2-sulfonsaure ist 
aus DE-A 2 538 723 beicannt. Danach wird die entsprechende iff-Sulfatoethylsulfonyi- 
anilin-2,6-disulfonsaure, die aus )ff-Sulfatoethylsulfonylanilin durch Behandlung mit 
Oleum erhaltlich ist, in ublichenA^eise 30 bis 96.-%iger Schwefelsaure bei Temperatu- 
ren von im allgemeinen 80 bis 140 ®C behandelt. Dabei wird ein Sulfonsaurerest ab- 

1 5 gespalten. 



Anschlieliend wird die erhaltene Sulfierungsschmeize auf Eis gegeben. 

20 Zur Aufarbeitung der iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure aus dieser wassrigen 
schwefelsauren Losung wird zunachst die uberschiissige Schwefelsaure mit Alkali- 
oder Erdalkalihydroxiden bzw. -carbonaten neutralisiert. Aus dieser neutralen Losung 
wird die Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure durch Aussalzen mit Alkalihalogeniden 

* 

Oder durch Spruhtrocknen isoliert. In Beispiel 7 wird so gearbeitet, dass die Hauptmen- 
25 ge der uberschussigen Schwefelsaure mit Calciumcarbonat abgestumpft und der Rest 
mit Soda auf einen pH-Wert von 6 neutralisiert wird. Bei dieser Verfahrenswelse ist 
jedoch die Produktreinheit verbesserungsbedurftig. 




H2SO4 
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Es hat nicht an Versuchen gefehit, das Aufarbeitungsverfahren zu verbessern. So wird 
in EP-A 753 509 offenbart, dass man aus der wassrigen schwefelsauren Losung direkt 
die ;9-Sulfatoethylsulfonylaniiin-2,6-disuifonsaure durch Zugabe von Kaliumclilorid aus- 
fallen kann. Bel diesem Verfahren erhalt man jedoch ein Produkt, das nicfit lagerstabil 
5 ist und sich somit nur bedingt zur Hersteliung von hochwertigen Azoreaktivfarbstoffen 
elgnet. Die im Beisplel enA^ahnte Umkristaiiisation des ausgef3llten Produktes fUhrt 
weiterliin zu nicht unerheblichen Verlusten an Wertprodukt und ist damit unwirtschaft- 
iich. 

10 Es bestand daher die Aufgabe, ein Verfahren bereitzustellen, mit dem in technisch ein- 
facher Weise /?-Suifatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure aus schwefelsaurer wassriger 
Losung als lagestabiles, reines Produkt ohne wesentliche Verluste hergestellt werden 
kann. 




5 Demgemass wurde ein Verfahren zur Aufarbeitung von iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2- 
sulfonsaure das als Losung in wassriger Schwefeisaure voriiegt gefunden, das dadurch 



gekennzeichnet ist, dass man 

in einem ersten Schritt das iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure durch Zu- 
20 gabe von (Erd)alkali- und/oder Ammonlumsalzen ausfalit, abtrennt und in Wasser 

I5st, Oder die Schwefeisaure durch Zugabe von Calciumsalzen ausfalit, das ent- 
stehende Calciumsuifat gegebenenfalls abtrennt, und 

in einem zweiten Schritt die entstandene Losung durch Zugabe von (Erd-)alkali- 
25 Oder Ammoniumhydroxid, -carbonat, — hydrogencarbonat und/oder -acetat auf 

einen pH-Wert zwischen 1 und 5 einstellt, noch vorhandenes Calciumsuifat ab- 
trennt, und die )ff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure aus der Losung isoliert. 

P Weiterhin wurde die so herstellbare )?-SulfatoethylsuIfonylanilin-2-sulfonsaure gefun- 
30 den. 

Unter )9-Sulfatoethylsulfonylaniiin-2-sulfonsaure wird im Sinne dieser Patentanmeldung 
die 5-i9-Sulfatoethylsulfonylaniiin-2-sulfonsaure und insbesondere die 4-)9-Sulfatoethyl- 
sulfonylanilin-2-sulfonsaure verstanden, und zwar sowohl die freie Saure als auch ihre 
35 Salzformen wie Mono- oder Di-Alkali-, Mono- oder Di-Ammonium- bzw. Erdalkalisaize 
mit gleichen oder verschiedenen Gegenionen. 

Das erfindungsgemalie Verfahren setzt an bei einer wassrigen schwefelsauren Losung 
von >ff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure mit einer Konzentration von im allgemel- 
40 nen 1 bis 30 Gew.-%. in vielen Fallen 1 bis 20 Gew.-%, insbesondere 5 bis 20 Gew.-% 
>ff-SulfatoethylsulfonylaniIin-2-sulfonsaure und ubiicherweise 1 bis 80, in vielen Fallen 
5 bis 50 Gew.-% Schwefeisaure. Solche Losungen sind beispielsweise durch die Sul- 
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fierung von )ff-Sulfatoethylsulfonylanilin oder durch die Desulfierung von iff-Sulfato- 
ethylsulfonylanilin-2,6-disulfonsaure erhaltlich. 

Der erste Schritt dient dazu, die )ff-Sulfatoethylsulfonylanllin-2-suifonsaure von der 
5 Schwefelsaure zu trennen. 

Zur Ausfallung der iff-SuIfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure Icommen Erdalkali-, 
Alkali-, Ammoniumsaize oder Mischungen daraus, vorzugsweise Natrium-, Kalium- 
und/oder Ammoniumsaize, insbesondere Natriumclilorid, Natriumsulfat, Kaliumchlorid, 
10 Kaliumsulfat oder Mischungen daraus in Frage. Die Mengen konnen in weiten Berei- 
chen variiert werden, Qblicherweise verwendet man 1 bis 10 , insbesondere 2 bis 
6 Molaquivalente. Die Produktabtrennung ist nicht kritisch, sie kann mit iiblichen Appa- 
raten wie Filterpressen, Ruhrdrucknutschen, Ultrafiltrationsanlagen oder Bandfiltern 
durchgefuhrt werden, 

15 

Das nachfolgende Auflosen des abgetrennten Produktes in Wasser ist ebenfalls unkri- 
tisch, es kann bei Raumtemperatur, bevorzugt jedocli unter Kuhlung bei 0 bis 20^C 
Oder am einfachsten durch Eintragen in Qblicherweise 1 bis 20 Liter, In vielen Fallen 
1 bis 1 0 Liter Eiswasser pro Mol Produkt ausgefuhrt werden. 

20 

Es ist ebenfalls moglich, im ersten Schritt die Schwefelsaure durch Zugabe von Cal- 
ciumsalzen wie Calciumcarbonat und/oder Calciumoxid auszufallen. Qblicherweise 
setzt man solche Mengen an Calciumsalzen ein, dass der pH-Wert sich auf 0 bis 2 
einstellt. 

25 

Die Abtrennung des Calciumsulfates ist nicht kritisch, sle kann im ersten Schritt erfol- 
gen oder im zweiten Schritt nach der Einstellung des gewunschten pH-Wertes. Qbli- 
cherweise werden Apparaten wie Filterpressen, Ruhrdrucknutschen, Ultrafiltrationsan- 
lagen Oder Bandfiltern eingesetzt. 
30 

Diese Losung wird im zweiten Schritt durch Zugabe von Alkali-, Erdalkali- oder Ammo- 
niumhydroxid, -carbonat, -hydrogencarbonat, -acetat oder Mischungen daraus, insbe- 
sondere Alkalicarbonat und/oder Alkalihydrogencarbonat, beispielsweise Soda oder 
Natriumhydrogencarbonat auf einen pH-Wert von 1 bis 5, insbesondere 2 bis 4, einge- 
35 stent 

Die anschlieBende Isolierung der )ff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure ist nicht kri- 
tisch und kann durch Ausfallen, Eindampfen oder Spruhtrocknung geschehen. Die 
Ausfallung und die Isolierung des Produktes kann wie oben beschrieben gestaltet wer- 
40 den. Das Eindampfen geschieht im allgemeinen in bekannten Vakuumtrockenschran- 
ken bei einer Temperatur von 30 bis 70, insbesondere 35 bis 55 '^C, die in vielen Fallen 
vorteilhafte SprQhtrocknung in ubiichen Spruhtrocknungsturmen. 
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Das Verfahren hat vlele Vorteile. Man spart grofle Mengen an Nebenprodukten und 
Abwamne und erhalt in hoher Ausbeute ein reines Produkt mit ausgewogenen VenAren 
dungseigenschaften. 

5 Beispiele: 

Vergleichsversuch 1 (EP 753 509) 

In eine Vorlage aus 437 g 20.-%igem Oleum werden bei Raumtemperatur beglnnend 
10 142 g = 0,485 Mol 4-;ff-Sulfatoethylsulfonyl-anilin elngetragen; wobei die Temperatur 
auf 50''C ansteigt. Anschlieliend erwannt man die Losung 3 Stunden auf 1 1 5 ±2°C. 
Die Sulfierung wird auf 70 bis 80**C abgelcuhlt. Man tropft dann 42 g 50 gew.-%ige 
Schwefelsaure eIn, wobei die Temperatur nicht uber lOO^'C ansteigen soli, Anscliiie- 
fiend envarmt man zehn Stunden auf 95 bis 1 0O^'C. 

15 

Die Schmeize wird auf 40 bis 50°C abgektililt und unter KQIilung von auBen auf ein 
Gemiscli von 700g Eiswasser gegeben. Dabei soil die Temperatur nicht Ober 20*^0 
ansteigen. Zu der resultierenden klaren Losung werden 75 g = 1 ,0 Mol Kaliumchiorid 
gegeben. Man ruhrt drei Stunden nach und saugt das ausgeschledene Reaktionspro- 
20 dukt ab. 

Das Produkt wird durch Umkristallisation gereinigt: in 200 ml Wasser suspendiert, auf 
70''C geheizt, dann in 100 ml-Portionen 500 ml 70^*0 heiBes Wasser zugegeben bis 
alles gelost ist. Die Mischung wird mit Eisbad auf 0-5'' abgekOhlt, der ausgefallene 
25 Ruckstand abgesaugt und getrocknet. Der Ruckstand wiegt 93,6 g und ist 79,2.-%ig 
bezogen auf Mol 361 4-iff-Sulfatoethyisuifonylanilin-2-sulfonsaure. Ausbeute: 41% 

Beispiel 2 

30 In eine Vorlage aus 437 g 20.-%igem Oleum werden bei Raumtemperatur beginnend 
142 g = 0,485 Mol 4-iS-Sulfatoethylsulfonyl-anilin eingetragen; wobei die Temperatur 
auf 50°C ansteigt- AnschlieBend enA^armt man die Losung 3 Stunden auf 115 ±2°C. 

Die Sulfierung wird auf 70 bis 80 "^C abgekuhlt. Man tropft dann 42 g 50 gew.-%ige 
35 Schwefelsaure ein, wobei die Temperatur nicht Qber lOO^'C ansteigen soil. Anschlie- 
liend enA^armt man zehn Stunden auf 95 bis 1 0O^'C. 

• • • 

Die Schmeize wird auf 40 bis 50''C abgekuhlt und unter Kuhlung von aulien auf ein 
Gemisch von 700g Eiswasser gegeben. Dabei soil die Temperatur nicht uber 20*^0 

■ 

40 ansteigen. Zu der resultierenden klaren Losung werden 33,6 g = 0,45 mo! Kaliumchio- 
rid zugegeben, gefolgt mit der Zugabe von drei ma! 0,833 mol (48,7 g) Natriumchlorid, 
jeweils eine halbe Stunde nachgerOhrt. Das ausgefallene Produkt wird abgesaugt und 
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in 1200 ml Wasser bei 15X gelost Der pH-Wert der Losung wird mit portionsweise zu- 
gegebenem Soda auf 3,0 eingestellt. Die Reaktionslosung wird bei 50°C im Valcuum 
zur Trockene eingeengt. Der Ruckstand wiegt 412 g und ist 38.-%ig bezogen auf Mo! 
361 4->ff-Sulfatoetliylsulfonylanilin-2-sulfonsaure. Ausbeute: 87% 

5 

Beispiel 3 

4 Mol (1 171 g) 4-y9-Suifatoethylsulfonyl-anilin (96.-%ig) wird in 2100 g 96 gew.-%ige 
Scliwefelsaure eingetragen, wobei die Temperatur auf 35*^0 steigt. Anschliefiend gibt 

10 man 1660 g Oleum 65% zu, wobei die Temperatur auf 80**C steigt. Die Mischung wird 
auf 1 15°C geheizt und 3 Stunden bei 1 15X gerulirt. Nacli Abkulilen auf 65'C wird 
175 g Eis zugegeben, wobei die Temperatur auf QO'^C steigt. Die Reaktionsmischung 
wird auf 95X gelieizt und 10 Stunden bei 95^C gerOhrt. 5800 g Eis wird vorgeiegt und 
die auf Raumtemperatur abgekufilte Reaktionsmischung unter EisbadkQIilung so zu- 

15 laufen lessen, dass die Temperatur nicht uber 20''C steigt. Anschliefiend wird drei mal 
5,128 mol (300 g) Natriumchlorid zugegeben und jeweils eine Stunde nachgeruhrt. Das 
ausgefallene Produkt wird abgesaugt und in Eiswasser (1538 g Eis; 7600 ml Wasser) 
bei 12^*0 gelost. Der pH-Wert der Losung wird mit portionsweise zugegebenem Soda 
auf 3,0 eingestellt. Die Temperatur steigt dabei auf 24**C. Die Losung wird uber Nacht 

20 bei Raumtemperatur gertlhrt und am nachsten Tag spruhgetrocknet. Der Ruckstand 
wiegt 2155 g und ist 47.-%ig bezogen auf Mol 361 4->e-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sui- 
fonsaure. Ausbeute: 70 % 

Beispiel 4 

25 

4 Mol (1 171 g) 4-)ff-Sulfatoethylsulfonyl-anilin (96.-%ig) wird in 2100 g 96 gew.-%ige 
Schwefelsaure eingetragen; wobei die Temperatur auf 35*'C steigt. Anschliefiend gibt 
man 1660 g Oleum 65% zu, wobei die Temperatur auf 80**C steigt Die Mischung wird 
auf 1 15X geheizt und 3 Stunden bei 1 15*^C geriihrt. Nach Abkuhlen auf 65X wird 
30 175 g Eis zugegeben, wobei die Temperatur auf 90°C steigt Die Reaktionsmischung 
wird auf 95'=*C geheizt und 10 Stunden bei 95**C geruhrt. 5800 g Eis wird vorgeiegt und 
die auf Raumtemperatur abgekuhlte Reaktionsmischung unter EisbadkQhIung so zu- 
laufen lessen, dass die Temperatur nicht uber 20^*0 steigt Anschliefiend wird drei mal 
5,128 mol (300 g) Natriumchlorid zugegeben und jeweils eine Stunde nachgeruhrt. Das 
35 ausgefallene Produkt wird abgesaugt und In Eiswasser (1538 g Eis; 7600 ml Wasser) 
bei 12^*0 gelost Der pH-Wert der Losung wird mit portionsweise zugegebenem Soda 
auf 3,0 eingestellt Die Temperatur steigt dabei auf 22*^0. Die Losung wird ubers Wo- 
chenende bei Raumtemperatur geruhrt und anschliefiend wird 1500 g NaCI zugege- 
ben, wodurch das Produkt ausgesalzen wird. Nach Absaugen und Trocknen wiegt der 
40 Ruckstand 2094,8 g und ist 52,5.-%ig bezogen auf Mol 361 4-;ff-Sulfatoethylsulfonyl- 
anilin-2-sulfonsaure. Ausbeute: 76 % 
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Beispiel 5 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
542 g Schwefelsaure und 386 g Wasser wird 2 mol (150 g) KCI in drei Portionen zuge- 

5 geben und jeweils eine Stunde nachgeruhrt. Dabei fallt die 4-iff-Sulfatoethyi- 

suifonylanilin-2-sulfonsaure als di-Kaliumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird ab- 
gesaugt und in 2600 g Eiswasser be! 15'C suspendiert. Der pH-Wert der Mischung 
wird durch langsame Zugabe von 10 Gew.-%iger NaOH L6sung auf 5 eingestellt, wo- 
bei die Temperatur auf 25'*C steigt. Anschlieliend wird die Losung ultrafiltriert und das 

0 Produlct durch Spriihtroclcnung isoliert. 

Beispiel 6 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
1125 g Schwefelsaure und 3014 g Wasser wird 9 mol (531 g) NaCI in drei PorOonen 
zugegeben und jeweils eine Stunde nachgeruhrt. Dabei fallt die 4-iff-Sulfatoethylsul- 
fonylanllin-2-sulfonsaure als dl-Natrlumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird abge- 
saugt und in 3300 g Eiswasser bei 12°C suspendiert Der pH-Wert der Mischung wird 
durch langsame Zugabe von 10 Gew.-%iger NaOH L6sung auf 4 eingestellt. wobei die 
Temperatur auf 23°C steigt AnschlieBend wird die Losung eingedampft. 

Beispiel 7 

Zu einer Mischung aus 2 mol (722 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
10100 g Schwefelsaure und 3600 g Wasser wird 5 mol (710 g) NazSO^ in drei Portio- 
nen zugegeben und jeweils eine Stunde nachgeruhrt Dabei faiJt die 4-iff-Sulfatoethyl- 
sulfonylanilin-2-sulfonsaure als di-Natriumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird ab- 
gesaugt und in 18000 g Eiswasser bei 12"C suspendiert. Der pH-Wert der Mischung 
wird durch langsame Zugabe vpn K2CO3 auf 3 eingestellt wobei die Temperatur auf 
25''C steigt AnschlielSend wird die Losung spruhgetrocknet 

Beispiel 8 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
988 g Schwefelsaure und 1250 g Wasser wird 4 mol (696 g) K2SO4 in drei Portionen 
zugegeben und jeweils eine Stunde nachgerQhrt. Dabei fallt die 4-iff-Suifatoethyl- 
sulfonylanilin-2-suifonsaure als di-Kaliumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird ab- 
gesaugt und in 18000 g Eiswasser bei 8''C suspendiert Der pH-Wert der Mischung 
wird durch langsame Zugabe von KHCO3 auf 2 eingestellt wobei die Temperatur auf 
15°C steigt AnschlieBend wird das Produkt durch Zugabe von 950 g KCI ausgesalzen, 
abgesaugt und getrocknet 
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Beispiel 9 

2u einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-iff-Sulfatoethylsulfonylanilln-2-sulfonsaure, 
1080 g SchwefelsSure und 809 g Wasser wird 6 mol (354 g) NaCI in drei Portionen 
zugegeben und jeweiis eine Stunde nachgeriihrt. Dabei fallt die 4-)ff-Sulfatoethylsul- 
fonylanilin-2-sulfonsSure als di-Natriumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird abge- 
saugt und in 4200 g Eiswasser be! U'^C suspendiert. Der pH-Wert der Mischung wird 
durch langsame Zugabe von NaHCOg auf 1 eingestellt, wobei die Temperatur auf 22°C 
steigt. Anschiieliend wird das Produlct durch Zugabe von 882 g NaCI ausgesaizen, 
abgesaugt und getrocknet 

Beispiel 10 

Zu einer IVIischung aus 1 mol (361 g) 4-ye-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
1580 g Schwefelsaure und 5260 g Wasser wird 1 mol (174 g) K2SO4 und 4 mol (568 g) 
Na2S04 zugegeben und jeweiis eine Stunde nachgeriihrt. Dabei fallt die 4-/9-Sulfato- 
ethylsulfonylanilin-2-sulfonsSure aus. Das ausgefallene Produlct wird abgesaugt und in 
4200 g Eiswasser bei 15°C suspendiert. Der pH-Wert der ly/lischung wird durch lang- 
same Zugabe von Na-Acetat auf 3 eingestellt, wobei die Temperatur auf 25''C steigt. 
Arjschlieliend wird die L6sung sprOhgetroclcnet 

Beispiel 1 1 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-;ff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulf6nsaure, 

864 g Schwefelsaure und 6000 g Wasser wird 650 g CaCOs zugegeben gefolgt mit der 

Zugabe von Soda, bis der pH-Wert 3 betragt. Die Temperatur wird unter 20°C gehal- 

ten. Das ausgefallene Caldumsulfathalbhydrat wird abgesaugt und die 4-iff-Sulfato- 

ethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure als di-Natriumsalz durch SprQhtrocknung der Flltratia- 
sung isoliert. 

Beispiel 12 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-iff-Sulfatoethylsulfonylanilln-2-sulfonsaure, 

900 g Schwefelsaure und 16700 g Wasser wird 680 g CaCOa zugegeben gefolgt mit 

der Zugabe von K2CO3, bis der pH-Wert 1 betragt. Die Temperatur wird unter eO'C 

gehalten. Das ausgefallene Caldumsulfathalbhydrat wird abgesaugt und die 4-/ff-Sul- 

fatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure als di-Kaliumsalz durch Eindampfen der Flltratlo- 
sung isoliert. 
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Beispiel 13 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-;ff-Sulfatoethylsulfonylanilln-2-sulfonsaure, 
860 g Schwefelsaure und 5800 g Wasser wird 650 g CaCOa zugegeben gefolgt mit der 
5 Zugabe von NaHCOa, bis der pH-Wert 2 betragt Die Temperatur wird unter 40''C 
gehalten. Das ausgefaiiene Caiciumsulfatlialbhydrat wird abgesaugt und die 4-y?-Sul- 
fatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure ais di-Natriumsalz durcli Spruhtroci<nung der Filt- 
ratlosung isoliert. 

10 Beispiel 14 

Zu einer IVliscliung aus 0,6 mol (180,5 g) 4-yff-SulfatoetliylsulfonylaniIin-2-sulfonsaure, 
433 g Schwefelsaure und 1200 g Wasser wird 350 g CaCOs zugegeben gefolgt mit der 
Zugabe von KHCO3, bis der pH-Wert 4 betragt Die Temperatur wird unter 35''C gehal- 
15 ten. Das ausgefaiiene Calciumsulfathalbhydrat wird abgesaugt und die 4-iff-Sulfato- 
etfiylsulfonylaniiin-2-sulfons3ure durch Zugabe von 680 g KCI ausgesalzen, abgesaugt 
und getrocknet. 

Beispiel 15 
20 

Zu einer Mischung aus 2 mol (722 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
1680 g Schwefelsaure und 2400 g Wasser wird 1300 g CaCOs zugegeben gefolgt mit 
der Zugabe von 10 Gew.-%iger NaOH Losung, bis der pH-Werl 5 betragt. Die Tempe- 
ratur wird unter 25°C gehalten. Das ausgefaiiene Calciumsulfathalbhydrat wird abge- 
25 saugt und die 4Tff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure durch Zugabe von 1450 g 
NaCI ausgesalzen, abgesaugt und getrocknet. 

Beispiel 16 

30 Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 

871 g Schwefelsaure und 6100 g Wasser wird 740 g CaCOs zugegeben. Das ausgefai- 
iene Calciumsulfathalbhydrat wird abgesaugt und der pH-Wert der Filtratibsung wird 
durch der Zugabe von Na-Acetat auf 3 angehoben. Die Temperatur wird unter 20''C 
gehalten. Die 4-y?-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure wird als di-Natriumsalz durch 

35 Spruhtrod<nung der Filtratl5sung isoliert. 

Beispiel 17 

Zu einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-yff-Sulfatoethylsulfonylanllin-2-sulfonsaure, 
40 885 g Schwefelsaure und 2350 g Wasser wird 725 g CaCOg zugegeben. Das ausgefai- 
iene Calciumsulfathalbhydrat wird abgesaugt und der pH-Wert der Filtratlosung wird 
durch der Zugabe von Soda auf 4 angehoben. Die Temperatur wird unter 28''C gehal- 
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ten. Die 4-^-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure wirel als di-Natriumsalz durch Ein- 
dampfen der Filtratlosung isoliert. 

Beispiel 18 

2u einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-iff-SulfatoethylsulfonylaniIln-2-suIfonsaure, 
885 g Schwefelsaure und 2350 g Wasser wlrd bei 25''C CaCOg zugegeben, bis der 
pH-Wert auf 3 eingestellt ist. Das ausgefallene Calciumsulfathalbhydrat wird abgesaugt 
und die 4-^-Sulfatoetiiylsulfonylanilin-2-sulfonsaure wird als Caiciumsaiz durch SprOh- 
trocl<nung der Filtratlosung isoliert. 

Belsplel 19 

2u einer Mischung aus 1 mol (361 g) 4-iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure, 
988 g Schwefelsaure und 1250 g Wasser wird 8 mol (428 g) NH4CI in drei Portionen 
zugegeben und jeweils eine Stunde nachgeriihrt. Dabei fallt die 4-iff-Sulfatoethyl- 
sulfonylanilin-2-sulfonsaure als di-Ammonlumsalz aus. Das ausgefallene Produkt wird 
abgesaugt und in 3600 g Eiswasser bei 8°C suspendlerL Der pH-Wert der Mischung 
wird durch langsame Zugabe von (NH4)2C03 auf 2 eingestellt, wobei die Temperatur 
auf 15"'C steigt, Anschlieilend wird das Produkt durch Spruhtrocknung isoliert.. 
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Verfahren zur Aufarbeitung von )ff-Sulfatoethylsulfonylanllin-2-sulfonsaure 
Zusammenfassung 

5 Verfahren zur Aufarbeitung von iff-SuIfatoe.thylsuIfonylanirm-2-sulfonsaure das als L6- 
sung in wassriger Schwefelsaure vorliegt, wobei man 

in einem ersten Schritt die iff-Sulfatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure durch Zugabe von 
(Erd)alkali- und/oderAmmoniumsaizen ausfallt, abtrennt und in Wasser lost, Oder die 
10 Schwefelsaure durch Zugabe von Calciunnsalzen ausfallt. das entstehende Calciumsui- 
fat gegebenenfalls abtrennt, und 

in einem zweiten Schritt die entstandene Losung durch Zugabe von (Erd-)all<ali- oder 
Ammonlumhydroxid, -carbonat, -hydrogencarbonat und/oder -acetat auf einen pH-Wert 
1 5 zwischen 1 und 5 einstellt, noch vorhandenes Calciumsulfat abtrennt, und die iff-Sul- 
fatoethylsulfonylanilin-2-sulfonsaure aus der Losung isoiiert und die so herstellbare 
)ff-SuIfatoethylsulfonylanilin-2-suifonsaure. 



